Navod pro obsluhu DSC 7 Perkin Elmer

Zapnuti

1) Nejdrive se otevie piivod studené vody do DSC jednotky, ktery funguje jako chlazeni na
udrzeni standardni teploty pristroje. Proud vody se nastavi tak, aby nebyl pfilis silny, a
zkontroluje se, zda ptivodni a odvodni hadice nekape do piistroje.

2) Poté se zapne vypina¢ na DSC 7.
3) Otevie se ptivod plynu, konkrétn€ dusiku. Pti kazdém méfeni je nutné, aby mnozstvi

ptivadéného plynu bylo stejné, naptiklad vzdy 3,5 baru, proto se nenastavuje jiny tlak, pouze se
otevird/uzavira ventil znazornény na obr. 1.
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Obrazek 1: Rekéni ventil na dusikové lahvi

4) Spusti se fidici jednotka TAC 7. Indika¢ni diody na DSC7 probliknou a sviti pouze READY.

5) Nakonec se zapne PC spolu s monitorem.

Spusténi programu

1) Po zapnuti vSech pfisluSnych soucasti si pocita¢ vyzada zadani vstupnich dat - datum a cas.
Tyto Gdaje neni tieba zadavat a je mozné je obejit (Enter). Znalost data a ¢asu méfeni je vSak
vhodna pro ¢asovou posloupnost méfeni.

2) Do ptikazového tfadku se zada ptikaz ,,cd nc“ a potvrdi tlacitkem enter. Poté se do piikazového
radku zada ,,nc“ a opét se potvrdi tlacitkem Enter. Otevie se spravce souborti Norton commander.
Modra obrazovka je rozdélend do dvou ¢asti, které predstavuji jednotlivé disky. V nabidce se
pohybuje pomoci Sipek na klavesnici a mezi disky pomoci tabulatoru. Pro vyvolani softwaru pro
termickou analyzu je ur€en soubor s nazvem ta (exe) ve slozce PE na disku C.

3) Pro spusténi diferenéni skenovaci kalorimetrie se vybere moznost DSC7 standart a objevi se
nabidka dvou moznosti. Moznost F1 ptedstavuje ¢ast ur¢enou pro méfeni vzorku. Tlacitko F2 pak
predstavuje ¢ast, kde se namétena data analyzuji. Po zvoleni funkce F1 se na obrazovce objevi
prostor pro zadani ndzvu vzorku. Tento ndzev nesmi obsahovat vice nez 30 alfanumerickych
znakl. Druhy udaj, ktery si pocita¢ vyzada, je ndzev operatora. Tento idaj nesmi obsahovat vice
nez 20 alfanumerickych znakl. Oba vyse zminéné udaje je mozné preskocit pomoci klavesy
Enter.



Priprava vzorku

1) Pomoci DSC se mohou méfit vzorky kapalné ¢i pevné. Pevné vzorky mohou byt napriklad ve
formé filma, prach(, krystalt nebo granulatl. Nosici vzorka jsou panvicky.

2) Panvicky jsou hlinéné a je velmi dilezité, aby teplota nikdy nepfekrocila 600 °C. V takovém
pfipadé by mohlo dojit k poskozeni panvic¢ky a nasledné DSC jednotky. K panvicce naleZi vicko,
pomoci kterého se panvicka uzavre. V experimentech vzdy pouZivejte panvicky s otvory (with
holes).
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3) Nejprve se navaii potfebné mnoistvi vzorku do hlinéné panvicky. S panvickou je nutné
manipulovat pouze pomoci pinzety a mikropfisavky, aby nedoslo ke znecisténi a poskozeni
panvicky (viz. Obrazek 2).

Obrdzek 2: Panvicka naplnénd vzorkem

4) Panvicka se uzavre vickem pomoci krimpovaciho lisu, kdy se panvicka s navazenym vzorkem a
prikryta vickem vloZi do nastavce a ten se pak vloZi na prislusné misto lisu. Lisovaci paka se
pomoci tlaku ruky stlaci tfikrat doll. Uzaviena panvicka se vyjme z nastavce pomoci
mikropfisavky a vloZi se do méfici cely DSC. Spravné uzaviena panvicka ma hladky okraj, neni
nijak porusena a je uzaviena po celém obvodu. Na obrazku 3 vlevo je pfiklad Spatné uzaviené
panvicky, tato panvicka nema hladky okraj.

Obrdzek 3: Spatné a sprdvné zalisovand pdnvicka



5) Pfed métfenim je nutné si urcéit parametry a podminky méfeni. Ty jsou uvedeny specificky u
kazdé¢ ulohy. Po jejich nastaveni uz staci zvolit klavesu F6 pro spusténi méteni. Pred spousténim
méfeni je dale nutno zadat nazev souboru Baseline, ktery kompenzuje nelinearitu zakladni linie.
Nazev aktualniho souboru je vzdy vyznacen u pristroje DSC7.

6) Po spravném provedeni vSech vySe zminénych krok se na obrazovce objevi prazdny prostor
pro graf, ktery se bude postupné objevovat po spusténi méteni. Pod timto prostorem je nékolik
moznosti, pomoci kterych operatér fidi pribéh méteni:

F1 PARAMETERS
F2 CONDITIONS
F3 ID SAMPLE

F4 RECALL FILE
F5 DIRECT CTRL
F6 BEGIN RUN
F7 VIEW PARAM
F8 SAVE DATA
F9 ANALYSIS
F10 EXIT

Po kazdém méfeni se ulozi naméfena data stiskem F8. Po skon¢eni méfeni se ukon¢i program
klavesou F10.

Analyza dat

1) Pomoci piikazu F9 lze provést analyzu naméfenych dat.

2) Vybér datového souboru lze provést piikazem Recall. Recall 1st vyvola soubor, na kterém je
provadéna analyza dat. Recall 2nd vyvola druhou kiivku, kterou je pak mozno porovnat pfimo na
monitoru s daty prvniho souboru.

3) Pro analyzu piku zvolte moznost Peak. Pomoci Sipek pak lze nastavit levou a pravou hranici

piku. Piepinani mezi limitnimi hodnotami se provadi klavesou Insert. Po potvrzeni vybéru
klavesou Enter se zobrazi parametry piku — teplota odpovidajici nastupu piku a entalpie.

Vypnuti
1) Pied vypnutim je dilezité se ujistit, ze vSechna naméfend data jsou ulozena. Neulozené
vysledky méteni budou po vypnuti ztraceny.

2) Vyjme se panvicka se studovanym vzorkem z DSC.
3) Zvoli se moznost Exit pomoci klavesy F10 a pomoci Y se ukonceni softwaru potvrdi.

4) Vypnuti vSech soucasti probiha v nasledujicim potadi: nejprve pocita¢ s monitorem, fidici
jednotka TAC, ptivod plynu, jednotka DSC a nakonec chlazeni.



